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PROCEDE DE PREPARATION D'UNE COMPOSITION TINCTORIALE POUR LA 
TEINTURE DE FIBRES KERATINIQUES A PARTIR DE VAPEUR D'EAU SOUS 

PRESSION 

5 La presente invention a pour objet un procede de preparation d'une 

composition tinctoriale destinee a la teinture des fibres keratiniques, en 
particulier des fibres keratiniques humaines telles que les cheveux ainsi qu'un 
procede de teinture des fibres keratiniques a partir de cette composition. 

II est connu de teindre les fibres keratiniques et en particulier les 

10 cheveux humains avec des compositions tinctoriales contenant des 
precurseurs de colorant d'oxydation, appeles generalement bases 
d'oxydation, tels que des ortho- ou para-phenylenediamines, des ortho- ou 
para-aminophenols et des composes heterocycliques. Ces bases d'oxydation 
sont des composes incolores ou faiblement colores qui, associes a des 

15 produits oxydants, peuvent donner naissance par un processus de 
condensation oxydative a des composes colores. 

On sait egalement que Ton peut faire varier les nuances obtenues 
avec ces bases d'oxydation en les associant a des coupleurs ou modificateurs 
de coloration, ces derniers etant choisis notamment parmi les meta-diarhines 

- 7 

20 aromatiques, les meta-aminophenois, les meta-diphenols et certains 
composes heterocycliques tels que des composes indoliques. 

La variete des molecules mises en jeu au niveau des bases 
d f oxydation et des coupleurs, permet I'obtention d'une riche palette de 
couleurs. 

25 II est aussi connu de teindre les fibres keratiniques par une 

coloration directe. Le procede classiquement utilise en coloration directe 
consiste a appliquer sur les fibres keratiniques des colorants directs qui sont 
des molecules colorees et colorantes ayant une affinite pour les fibres, a 
laisser pauser, puis a rincer eventuellement les fibres. Les colorants directs 

30 peuvent notamment etre choisis parmi les colorants du type nitres 
benzeniques, anthraquinoniques, nitropyridiniques, des colorants du type 
azoTques, xantheniques, acridiniques aziniques ou des colorants methiniques. 
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Ces colorants directs peuvent etre de nature non ionique, anionique ou 
cationique. 

Les colorations qui en resultent sont des colorations 
particulierement chromatiques qui sont cependant temporaires ou semi- 

5 permanentes car la nature des interactions qui lient les colorants directs a la 
fibre keratinique, et leur desorption de la surface et/ou du cceur de la fibre 
sont responsables de leur faible puissance tinctoriale et de leur mauvaise 
tenue aux lavages ou a la transpiration. 

Les compositions tinctoriales sont en general des compositions 

10 aqueuses dans lesquelles les bases, coupleurs ou colorants directs doivent etre 
solubilises. II arrive que le manque de solubilite de ces composes dans la 
composition tinctoriale diminue le pouvoir colorant de ces compositions. De plus, 
ce critere de solubilite reduit le nombre de bases coupleurs ou colorants directs 
qui peuvent etre utilises pour la teinture des fibres keratiniques. 

15 Par ailleurs, lorsque ces bases coupleurs ou colorants sont obtenus a 

partir d'extraits naturels vegetaux ou animaux, I'extraction de ces composes peut 
s'averer difficile avec un rendement d'extraction faible. 

On connalt deja des procedes de teinture de fibres keratiniques qui 
utilisent la vapeur d'eau. Ces procedes consistent a appliquer dans un premier 

20 temps une composition tinctoriale classique sur les cheveux et d ! appliquer sur 
les cheveux enduit de fcette composition de la vapeur d'eau pendant un temps 
tres court. Ces procedes permettent d'ameliorer en particulier Tuniformite de la 
coloration des racines aux pointes. 

Le but de la presente invention est de fournir un nouveau procede de 

25 preparation de composition tinctoriale simple a mettre en oeuvre et qui permet 
d'utiliser une grande variete de bases, coupleurs et colorants directs, en 
particulier les bases, coupleurs ou colorants directs faiblement solubles. 

Ce but est atteint par !a presente invention qui a pour objet un procede 
de preparation d'une composition tinctoriale pour la teinture des fibres 

30 keratiniques caracterise en ce qu'il comprend une etape de percolation de 
vapeur d'eau sous une pression d'au moins 3 bars au travers d'au moins un 
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compose pulverulent capable de generer une solution apte a teindre les fibres 
keratiniques. 

II est ainsi possible de disposer d'une plus grande variete de bases, 
coupleurs ou colorants directs et d'obtenir ainsi d'une gamme plus large de 
5 nuances pour la coloration des fibres keratiniques. De plus, ce procede permet 
d'accroitre le pouvoir colorant des compositions tinctoriales par une meilleure 
solubilisation des colorants ou precurseurs de colorants dans le milieu de 
teinture, et une meilleure diffusion dans le milieu a teindre. 

Un autre objet de ('invention est un dispositif de conditionnement 
10 permettant de mettre en oeuvre le procede de preparation de la presente 
invention. 

L'invention a aussi pour objet un procede de teinture mettant en 
oeuvre la composition tinctoriale obtenue par le procede de l'invention. 

Le procede de la presente invention peut etre mis en oeuvre a partir 

15 d'un dispositif classique permettant de generer de la vapeur d'eau sous pression. 
Un tel dispositif comprend une chambre resistant a la pression equipee d'un bloc 
thermique ainsi qu'un circuit d'acheminement de la vapeur produite vers le 
compose capable de generer une solution apte a teindre les fibres keratiniques. 
Selon un autre mode de realisation, le dispositif comprend de plus un reservoir 

20 d'eau ainsi qu'une pompe permettant I'acheminement de i'eau vers la chambre. 

Un dispositif particulierement utile pour la mise en oeuvre du procede 
de la presente invention est une machine a cafe du type "expresso". De telles 
machines sont bien connues de la technique. Par exemple, ces machines sont 
decrites dans les brevets AT 168405, US 2688911, DE 32433870 et IT 1265636. 

25 La vapeur d'eau ainsi produite percole au travers du ou des composes 

pulverulents capables de generer une solution apte a teindre les fibres 
keratiniques. On obtient ainsi une composition tinctoriale fluide qui peut etre 
appliquee directement sur les fibres keratiniques ou qui peut etre melangee a un 
milieu approprie a la teinture des fibres keratiniques ou encore a toute 

30 composition tinctoriale classique connue de la technique. 

Selon un mode de realisation particulier de l'invention, I'etape de 
percolation est mise en oeuvre avec de la vapeur d'eau sous une pression d'au 
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moins 4 bars, de preference superieure a 10 bars et tout particulierement 
comprise entre 10 et 30 bars. 

Les composes capables de generer une solution apte a teindre les 
fibres keratiniques peuvent etre utilises sous forme de poudre placee 
5 directement dans le dispositif generant de la vapeur d'eau sous pression dans un 
recipient destine a cet usage, lis peuvent etre conditionnes dans un dispositif de 
conditionnement particulier comprenant un logement ferme delimite par au moins 
une paroi au moins en partie permeable a de la vapeur d'eau sous pression d'au 
moins 3 bars. De tels dispositifs sont par exemples decrits dans les demandes 
10 de brevets WO 00/56629, EP512470 ou dans le WO 990373. 

Selon un mode de realisation particulier, le logement est delimite par 
deux feuilles scellees. Selon un autre mode de realisation, le logement est 
delimite par une barquette fermee par un couvercle. 

Ces dispositifs peuvent etre fabriques a partir de materiaux tisses ou 
15 non tisses, en matiere plastique ou vegetales par exemple en cellulose, en metal 
tel que I'aluminium ou en composite. De tels dispositifs sont par exemple decrits 
dans les demandes de brevets WO 00/56629, EP5 12470 ou WO 990373. 

Les composes pulverulents capables de generer une solution apte a 
teindre les fibres keratiniques sont bien connus de la technique. De tels 
20 composes sont par exemple des bases d'oxydation, des coupleurs ou des 
colorants directs. Ces composes peuvent etre des composes synthetises de 
facon classique ou extraits d'especes vegetales ou animales, cet extrait etant 
obtenu a partir de tout I'organisme ou de partie de celui ci en utilisant par 
exemple les feuilles ou les racines. Les substances actives pouvant etre 
25 extraites d'especes vegetales sont par exemple les quinones hydroxylees, les 
indigoides, les hydroxyflavones, les santalines A et B, I'isatine et ses derives, la 
brasiline et son derive hydroxyle. Les especes vegetales qui peuvent etre utiles 
dans la presente invention sont par exemple le henne, I'indigotier, la matricaire, 
le rocou, I'orcanette. Les especes animales qui peuvent etre utilisees sont par 
30 exemple les cochenilles. 

Les bases d'oxydation sont generalement choisies parmi les 
paraphenylenediamines, les bis-phenylalkylenediamines, les para- 
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aminophenols, les ortho-aminophenols, les bases heterocycliques et leurs 
sels d'addition. 

Parmi les paraphenylenediamines, on peut citer a titre d'exemple, la 
paraphenylenediamine, la paratoluylenediamine, la 2-chloro 

5 paraphenylenediamine, la 2,3-dimethyl paraphenylenediamine, 
la 2,6-dimethyl paraphenylenediamine, la 2,6-diethyl paraphenylenediamine, 
la 2,5-dimethyl paraphenylenediamine, la N,N-dimethyl 

paraphenylenediamine, la N.N-diethyl paraphenylenediamine, la N.N-dipropyl 
paraphenylenediamine, la 4-amino N,N-diethyl 3-methyl aniline, la N,N-bis-(p- 

10 hydroxyethyl) paraphenylenediamine, la 4-N,N-bis-(p-hydroxyethyl)amino 2- 
methyl aniline, la 4-N,N-bis-(p-hydroxyethyl)amino 2-chloro aniline, la 
2-p-hydroxyethyl paraphenylenediamine, la 2-fluoro paraphenylenediamine, 
la 2-isopropyl paraphenylenediamine, la N-(p-hydroxypropyl) 
paraphenylenediamine, la 2-hydroxymethyl paraphenylenediamine, la 

15 N,N-dimethyl 3-methyl paraphenylenediamine, la N,N-(ethyl, p-hydroxyethyl) 
paraphenylenediamine, la N-(p,y-dihydroxypropyl) paraphenylenediamine, la 
N-(4'-aminophenyl) paraphenylenediamine, la N-phenyl 

paraphenylenediamine, la 2-p-hydroxyethyloxy paraphenylenediamine, la 2-p- 
acetylaminoethyloxy paraphenylenediamine, la N-(p-methoxyethyl) 

20 paraphenylene-diamine, la 4-aminpphenylpyrrolidine, la 2-thienyl 
paraphenylenediamine, le 2-p hydroxyethylamino 5-amino toluene, la 3- 
hydroxy 1-(4'-aminophenyl)pyrrolidine et leurs sels d'addition avec un acide. 

Parmi les paraphenylenediamines citees ci-dessus, la 
paraphenylenediamine, la paratoluylenediamine, la 2-isopropyl 

25 paraphenylenediamine, la 2-p-hydroxyethyl paraphenylenediamine, la 
2-p-hydroxyethyloxy paraphenylene-diamine, la 2,6-dimethyl 
paraphenylenediamine, la 2,6-diethyl paraphenylenediamine, la 2,3-dimethyl 
paraphenylenediamine, la N.N-bis-(p-hydroxyethyl) paraphenylenediamine, la 
2-chloro paraphenylenediamine, la 2-p-acetylaminoethyloxy 

30 paraphenylenediamine, et leurs sels d'addition avec un acide sont 
particulierement preferees. 
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Parmi les bis-phenylalkylenediamines, on peut citer a titre 
d'exemple, le Is^N'-bis-Cp-hydroxyethyl) N^'-bis-^'-aminophenyl) 1,3-diamino 
propanol, la N,N'-bis-(p-hydroxyethyl) N,N'-bis-(4'-aminophenyl) 
ethylenediamine, la N,N'-bis-(4-aminophenyl) tetramethylenediamine, la 
5 N,N f -bis-(p-hydroxyethyl) N,N'-bis-(4-aminophenyl) tetramethylenediamine, la 
N,N'-bis-(4-methyl-aminophenyi) tetramethylenediamine, la N,N'-bis-(ethyl) 
is^N'-bis-^' -amino, S'-methylphenyl) ethylenediamine, le 1 ,8-bis-(2,5-diamino 
phenoxy)-3,6-dioxaoctane, et leurs sels d'addition avec un acide. 

Parmi les para-aminophenols, on peut citer a titre d'exemple, le 

10 para-aminophenol, le 4-amino 3-methyl phenol, le 4-amino 3-fluoro phenol, le 
4-amino 3-hydroxymethyl phenol, le 4-amino 2-methyl phenol, le 4-amino 
2-hydroxymethyI phenol, le 4-amino 2-methoxymethyl phenol, le 4-amino 
2-aminomethyl phenol, le 4-amino 2-(p-hydroxyethyl aminomethyl) phenol, le 
4-amino 2-fluoro phenol, et leurs sels d'addition avec un acide. 

15 Parmi les ortho-aminophenols, on peut citer a titre d'exemple, le 2- 

amino phenol, le 2-amino 5-methyl phenol, le 2-amino 6-methyI phenol, le 5- 
acetamido 2-amino phenol, et leurs sels d'addition avec un acide. 

Parmi les bases heterocycliques, on peut citer a titre d'exemple, les 
derives pyridiniques, les derives pyrimidiniques et les derives pyrazoliques. 

20 Parmi les derives pyridiniques, on peut citer les composes decrits 

par exempie dans les brevets GB 1 026 978 et GB 1 153 196, comme la 
2,5-diamino pyridine, la 2-(4-methoxyphenyI)amino 3-amino pyridine, la 
2,3-diamino 6-methoxy pyridine, la 2-(p-methoxyethyl)amino 3-amino 6- 
methoxy pyridine, la 3,4-diamino pyridine, et leurs sels d'addition avec un 

25 acide. 

D'autres bases d'oxydation pyridiniques utiles dans la presente 
invention sont les bases d'oxydation 3-amirio pyrazolo-[1 ,5-a]-pyridines ou 
leurs sels d'addition decrits par exempie dans la demande de brevet FR 
2801308. A titre d'exemple, on peut citer la pyrazolo[1 ,5-a]pyridin-3-ylamine 
30 ; la 2-acetylamino pyrazolo-[1 ,5-a] pyridin-3-ylamine ; la 2-morpholin-4-yl- 
pyrazolo[1,5-a]pyridin-3-ylamine ; I'acide 3-amino-pyrazolo[1 ,5-a]pyridin-2- 
carboxylique ; la 2-methoxy-pyrazolo[1 ,5-a]pyridine-3-ylamino ; le (3-amino- 
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pyrazolo[1 t 5-a]pyridine-7-yl)-methanol ; le 2-(3-amino-pyrazolo[1 ,5- 
a]pyridine-5-yl)-ethanol ; ie 2-(3-amino-pyrazolo[1 ,5-a]pyridine-7-yl)-ethanol 
; le (3-amino-pyrazolo[1 ,5-a]pyridine-2-yl)-methanol ; la 3,6-diamino- 
pyrazolo[1 ,5-a]pyridine ; la 3,4-diamino-pyrazolo[1 ,5-a]pyridine ; la 
5 pyrazolo[1 ,5-a]pyridine-3,7-diamine ; la 7-morpholin-4-yl-pyrazolo[1,5- 
a]pyridin-3-ylamine ; la pyrazolo[1 ,5-a]pyridine-3,5-diamine ; la 5-morphoiin- 
4-yl-pyrazolo[1,5-a]pyridin-3-ylamine ; le 2-[(3-amino-pyrazolo[1 t 5-a]pyridin- 
5~yl)-(2-hydroxyethyl)-amino]-ethanol ; le 2-[(3-amino-pyrazolo[1,5-a]pyridin- 
7-yl)-(2-hydroxyethyl)-amino]>ethanol ; la 3-amino-pyrazolo[1,5--a]pyridine-5- 

10 ol ; 3-aminb-pyrazolo[1,5-a]pyridine-4-ol ; la 3-amino-pyrazolo[1,5- 
a]pyridine-6-ol ; la 3-amino-pyrazolo[1,5-a]pyridine-7-ol ; ainsi que leurs 
d'addition avec un acide ou avec une base. 

Parmi les derives pyrimidiniques, on peut citer les composes decrits 
par exemple dans les brevets DE 2359399 ; JP 88-169571 ; JP 05-63124 ; EP 

15 0770375 ou demande de brevet WO 96/15765 comme la 2,4,5, 6-tetra- 
aminopyrimidine, la 4-hydroxy 2,5,6-triaminopyrimidine, la 2-hydroxy 4,5,6- 
triaminopyrimidine, la 2,4-dihydroxy 5,6-diaminopyrimidine lV la 
2,5,6-triaminopyrimidine, et les derives pyrazolo-pyrimidiniques tels ceux 
mentionnes dans la demande de brevet FR-A-2750048 et parmi lesquels on 

20 peut citer la pyrazolo-[1 ,5-a]-pyrimidine-3,7-diamine ; la 2,5-dimethyl 
pyrazolo-[1,5-a]-pyrimidine-3,7-diamine ; la pyrazolo-[1 ,5-a]-pyrimidine-3,5- 
diamine ; la 2,7-dimethyl pyrazolo-[1 ,5-a]-pyrimidine-3 } 5-diamine ; le 3-amino 
pyrazolo-[1,5-a]-pyrimidin-7-ol ; le 3-amino pyrazolo-[1 ,5-a]-pyrimidin-5-ol ; le 
2-(3-amino pyrazolo-[1 ,5-a]-pyrimidin-7-ylamino)-ethanol, le 2-(7-amino 

25 pyrazolo-[1,5-a]-pyrimidin-3-ylamino)-ethanoI, le 2-[(3-amino-pyrazolo[1 ,5- 
a]pyrimidin-7-yl)-(2-hydroxy-ethyl)-amino]-ethanol, le 2-[(7-amino- 

pyrazolo[1 ,5-a]pyrimidin-3-yl)-(2-hydroxy-ethyl)-amino]-ethanol, la 5,6- 
dimethyl pyrazolo-[1 ,5-a]-pyrimidine-3,7-diamine, la 2,6-dimethyl pyrazolo- 
[1,5-a]-pyrimidine-3,7-diamine, la 2, 5, N 7, N 7-tetramethyl pyrazolo-[1 ,5-a]- 

30 pyrimidine-3,7-diamine, la 3-amino-5-methyl-7-imidazolylpropylamino 
pyrazolo-[1,5-a]-pyrimidine et leurs sels d'addition avec un acide et leurs 
formes tautomeres, lorsqu'il existe un equilibre tautomerique. 
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Parmi les derives pyrazoliques, on peut citer les composes decrits 
dans les brevets DE 3843892, DE 4133957 et demandes de brevet 
WO 94/08969, WO 94/08970, FR-A-2 733 749 et DE 195 43 988 comme ie 
4,5-diamino 1-methyl pyrazole, ie 4,5-diamino l-(p-hydroxyethyl) pyrazole, ie 
5 3,4-diamino pyrazole, Ie 4,5-diamino 1-(4'-chlorobenzyI) pyrazole, Ie 4,5- 
diamino 1,3-dimethyl pyrazole, Ie 4,5-diamino 3-methyl 1 -phenyl pyrazole, Ie 
4,5-diamino 1-methyl 3-phenyl pyrazole, Ie 4-amino 1,3-dimethyl 5-hydrazino 
pyrazole, Ie 1 -benzyl 4,5-diamino 3-methyl pyrazole, Ie 4,5-diamino 3-tert- 
butyl 1-methyl pyrazole, Ie 4,5-diamino 1-tert-butyl 3-methyl pyrazole, Ie 4,5- 
10 diamino l-(P-hydroxyethyl) 3-methyl pyrazole, Ie 4,5-diamino 1 -ethyl 3-methyl 
pyrazole, Ie 4,5-diamino 1 -ethyl 3-(4'-methoxyphenyI) pyrazole, Ie 4,5-diamino 
1 -ethyl 3-hydroxymethyl pyrazole, Ie 4,5-diamino 3-hydroxymethyl 1-methyl 
pyrazole, Ie 4,5-diamino 3-hydroxymethyl 1-isopropyl pyrazole, Ie 4,5-diamino 

3- methyl 1-isopropyl pyrazole, Ie 4-amino 5-(2'-aminoethyl)amino 1,3-dimethyl 
15 pyrazole, Ie 3,4,5-triamino pyrazole, Ie 1-methyl 3,4,5-triamino pyrazole, Ie 

3,5-diamino 1-methyl 4-methylamino pyrazole, Ie 3,5-diamino 

4- (p-hydroxyethyl)amino 1-methyl pyrazole, et leurs sets d'addition avec un 
acide. 

Les coupleurs utiles dans Ie cadre de la presente invention sont par 
20 exemple les coupleurs metaphenylenediamines, meta-aminophenols, 
metadiphenols, naphtaleniques, heterocycliques et leur sels d'addition. 

A titre d'exemple, on peut citer Ie 2-methyl 5-aminophenol, Ie 5-N- 
(R-hydroxyethyl)amino 2-methyl phenol, Ie 6-chloro-2-methyl-5-aminophenol, 
Ie 3-amino phenol, Ie 1 ,3-dihydroxy benzene, Ie 1 ,3-dihydroxy 2-methyl 
25 benzene, Ie 4-chloro 1 ,3-dihydroxy benzene, Ie 2,4-diamino 1-(ft- 
hydroxyethyloxy) benzene, Ie 2-amino 4-((i-hydroxyethylamino) 1- 
methoxybenzene, Ie 1,3-diamino benzene, Ie 1 ,3-bis-(2,4-diaminophenoxy) 
propane, la 3-ureido aniline, Ie 3-ureido 1-dimethy!amino benzene, Ie 
sesamol, Ie 1 -li-hydroxyethylamino-3,4-methylenedioxybenzene, Ta-naphtol, 
30 Ie 2 methyl-1-naphtol, Ie 6-hydroxy indole, Ie 4-hydroxy indole, Ie 4-hydroxy 
N-methyl indole, la 2-amino-3-hydroxy pyridine, la 6- hydroxy 
benzomorpholine la 3,5-diamino-2,6-dimethoxypyridine, Ie 1-N-(fc- 
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hydroxyethyl)amino-3,4-methylene dioxybenzene, le 2,6-bis-((i- 
hydroxyethylamino)toluene et leurs sels d'addition avec un acide. 

D'une maniere generale, les sels d'addition des bases d'oxydation 
et des coupleurs utilisables dans le cadre de I'invention sont notamment 
choisis parmi les sels d'addition avec un acide tels que les chlorhydrates, les 
bromhydrates, les sulfates, les citrates, les succinates, les tartrates, les 
lactates, les tosylates, les benzenesulfonates, les phosphates et les acetates 
et les sels d'addition avec une base telles que la soude, la potasse, 
I'ammoniaque, les amines ou les alcanolamines. 

Les colorants directs utiles selon I'invention sont choisis de 
preference parmi les colorants directs nitres benzeniques neutres, acides ou 
cationiques, les colorants directs azoi'ques neutres acides ou cationiques, les 
colorants directs quinoniques et en particulier anthraquinoniques neutres, 
acides ou cationiques, les colorants directs aziniques, les colorants directs 
triarylmethaniques, les colorants directs indoaminiques et les cojorants 
directs naturels. 

Parmi les colorants, directs benzeniques utilisables selon 
I'invention, on peut citer de maniere non limitative les composes suivants: 
-1 ,4-diamino-2-nitrobenzene 
-1-amino-2 nitro-4-p- hydroxyethylaminobenzene 
-1 -amino-2 nitro-4-bis(p-hydroxyethyl)-aminobenzene 
-1,4-Bis(p-hydroxyethylamino)-2-nitrobenzene 

-1-p-hydroxyethylamino-2-nitro-4-bis-(p-hydroxyethylamino)-benzene 
-1-p-hydroxyethylamino-2-nitro-4-aminobenzene 

-1-p-hydroxyethylamino-2-nitro-4-(ethyl)(p-hydroxyethyl)-aminobenzene 

-1 -amino-3-methyl-4-p-hydroxyethylamino-6-nitrobenzene 

-1-amino-2-nitro-4-p-hydroxyethylamino-5-chlorobenzene 

-1 ,2-Diamino-4-nitrobenzene 

-1-amino-2-p-hydroxyethylamino^5-nitrobenzene 

-1,2-Bis-(p-hydroxyethylamino)-4-nitrobenzene 

-1-amino-2-tris-(hydroxymethyl)-methylamino-5-nitrobenzene 

-1-Hydroxy-2-amino-5-nitrobenzene 
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-1-Hydroxy-2-amino-4-nitrobenzene 

-1 -Hydroxy«3-nitro-4-aminobenzene 

-1 -Hydroxy-2-amino-4,6-dinitrobenzene 

-l-p-hydroxyethyioxy^-p-hydroxyethyiamino-S-nitrobenzene 
5 -1-Methoxy-2-p"hydroxyethylamino-5-nitrobenzene 

-1-p-hydroxyethyloxy-3-methylamino-4-nitrobenzene 

-1-p ? y-dihydroxypropyloxy-3-methylamino~4-nitrobenzene 

-1-j3-hydroxyethyIamino-4-p,Y-dihydroxypropyloxy-2-nitrobenzene 

-1-p,y-dihydroxypropylamino-4-trifluoromethyl-2-nitrobenzene 
10 -1 -p-hydroxyethylamino-4-trif luoromethyl-2-nitrobenzene 

-1 -p-hydroxyethyIamino-3-methyl-2-nitrobenzene 

-1-p-aminoethylamino-5-methoxy-2-nitrobenzene 

-1-Hydroxy-2-chloro-6-ethylamino~4-nitrobenzene 

-1-Hydroxy-2-chloro-6-amino-4-nitrobenzene 
1 5 -1 -Hydroxy-6-bis-(p-hydroxyethyl)-amino-3-nitrobenzene 

-l-p-hydroxyethylamiho-2-nitrobenzene 

-1-Hydroxy-4-p-hydroxyethylamino-3-nitrcbenzene. 

Parmi les colorants directs azoiques, on peut citer les colorants azoiques 
cationiques decrits dans les demandes de brevets WO 95/15144, WO- 

20 95/01772 et EP-714954 dont le contenu fait partie integrante de I'invention. 

Parmi ces composes on peut tout particulierement citer les colorants suivants: 
chlorure de 1 1 3-dimethyl-2-[[4-(dimethylamino)phenyl]azo]-1 H-Imidazolium, 
chlorure de 1 ,3-dimethyl-2-[(4-aminophenyl)azo]-1 H-lmidazolium, 

methylsulfate de 1 -methyl-4-[(methylphenylhydrazono)methyl]-pyridinium. 

25 On peut egalement citer parmi les colorants directs azoiques les 

colorants suivants, decrits dans le COLOUR INDEX INTERNATIONAL 3 e 
edition : Disperse Red 17, Acid Yellow 9, Acid Black 1, Basic Red 22, Basic Red 
76, Basic Yellow 57, Basic Brown 16, Acid Yellow 36, Acid Orange 7, Acid Red 33, 
Acid Red 35, Basic Brown 17, Acid Yellow 23, Acid Orange 24, Disperse Black 9. 

30 On peut aussi citer le 1-(4 , -aminodiphenylazo)-2-methyl-4bis-(p- 

hydroxyethyl) aminobenzene et I'acide 4-hydroxy-3-(2-methoxyphenylazo)-1- 
naphtalene sulfonique. 
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Parmi les colorants directs quinoniques on peut citer les colorants 
suivants : Disperse Red 15, Solvent Violet 13, Acid Violet 43, Disperse Violet 
1, Disperse Violet 4, Disperse Blue 1, Disperse Violet 8, Disperse Blue 3 , 
Disperse Red 11, Acid Blue 62, Disperse Blue 7, Basic Blue 22, Disperse Violet 15, 
5 Basic Blue 99, ainsi que les composes suivants: -1-N- 
methylmorpholiniumpropylamino-4-hydroxyanthraquinone, 1- 
Aminopropylamino-4-methylamino-anthraquinone, 1-Aminopropylamino- 
anthraquinone, 5-p-hydroxyethyl-1 ,4-diaminoanthraquinone, 2- 

Aminoethylamino-anthraquinone, 1 ,4-Bis-(p,y-dihydroxypropylamino)- 

10 anthraquinone. 

Parmi les colorants aziniques on peut citer les composes suivants : 
Basic Blue 17, Basic Red 2. 

Parmi les colorants triarylmethaniques utilisables selon I'invention, 
on peut citer les composes suivants : Basic Green 1, Acid blue 9, Basic Violet 3, 
15 Basic Violet 14, Basic Blue 7, Acid Violet 49, Basic Blue 26, Acid Blue 7. 

Parmi les colorants indoaminiques utilisables selon Tinvention, on peut 
citer les composes suivants : 

-2-p-hydroxyethlyamino-5-[bis-(p-4'-hydroxyethyl)amino]anilino-1,4-benzoquinone 
-2-p-hydroxyethylamino-5-(2 , -methoxy-4 , -amino)anilino-1,4-benzoquinone 
20 -3-N(2'-Chloro-4'-hydroxy)phenyl-acetylamino-6-methoxy-1,4-benzoquinone imine 
-3-N(3'-Chloro-4'-methylamino)^^ imine 

-3-[4 j -N-(Ethyl,carbamylmet^ 
imine 

Parmi les colorants directs naturels utilisables selon I'invention, on 
25 peut citer la lawsone, la juglone, I'alizarine, la purpurine, I'acide carminique, 
I'acide kermesique, la purpurogalline, le protocatechaldehyde, I'indigo, 
Tisatine, la curcumine, la spinulosine, Tapigenidine. On peut egalement 
utiliser les extraits ou decoctions contenant ces colorants naturels et 
notamment les cataplasmes ou extraits a base de henne. 
30 Dans le procede de invention, les composes capables de generer 

une solution apte a teindre les fibres keratiniques peut etre constitues d f une 
ou plusieurs bases d'oxydation, d'un ou plusieurs coupleurs, d'un ou plusieurs 
colorants directs, seuls ou en melanges. 
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Le ou les composes utiles dans le procede de la presente invention 
peuvent etre mis en ceuvre en melange avec un support de preference 
pulverulent. Un tel support peut etre constitue de matiere pulverulente 
organique, minerale ou vegetates servant de charges et d'adjuvants 
5 pulverulents facilitant la mise en oeuvre et/ou la teinture. Les charges 
minerales peuvent etre des argiles, des sels. Les charges organiques peuvent 
etre des polymeres tels que les sucres (mono-oligo ou polysaccharides). Les 
charges vegetales peuvent etre des poudres de racines, de feuilles, de 
proteines vegetales. Les adjuvants pulverulents peuvent etre des agents 

10 basifiants ou acidifiants tels que la lysine ou Tacide citrique, des tensio-actifs 
tels que le laurylsulfate, des reducteurs tels que I'acide ascorbique ou les 
sulfites, des epaississants naturels ou de synthese. 

A partir du procede de preparation de ('invention, on obtient une 
composition tinctoriale qui peut etre mise en oeuvre soit directement soit 

15 apres addition de differents composants. 

La quantite de bases d'oxydation presentes dans la composition 
tinctoriale obtenue par le procede de la presente invention est en general 
comprise entre 0,001 a 10 % en poids environ du poids total de la 
composition tinctoriale, de preference entre 0,005 et 6 %. 

20 La quantite de coupleurs presente dans la composition tinctoriale 

obtenue par le procede de la presente invention est en general comprise 
entre 0,001 et 10 % en poids environ du poids total de la composition 
tinctoriale, de preference entre 0,005 et 6 %. 

La quantite de colorants directs presente dans la composition 

25 tinctoriale obtenue par le procede de la presente invention est en general 
comprise entre 0,001 et 20% en poids environ du poids total de la 
composition prete a Pemploi et encore plus preferentiellement entre 0,005 et 
10% en poids environ. 

Lorsque la composition tinctoriale obtenue par le procede de la 

30 presente invention est melangee a un milieu approprie pour la teinture, un tel 
milieu est generalement constitue par de I'eau ou par un melange d'eau et 
d'au moins un solvant organique pour solubiliser les composes qui ne 
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seraient pas suffisamment solubles dans I'eau. A litre de solvant organique, 
on peut par exemple citer les alcanols inferieurs en Ci-C 4 , tels que I'ethanol 
et I'isopropanol ; les polyols et ethers de polyols comme le 2-butoxyethanol, 
le propyleneglycol, le monomethylether de propyleneglycol, le monoethylether 
5 et le monomethylether du diethyleneglycol, ainsi que les alcools aromatiques 
comme I'alcool benzylique ou le phenoxyethanol, et leurs melanges. 

Les solvants sont, de preference, presents dans des proportions de 
preference comprises entre 1 et 40 % en poids environ par rapport au poids 
total de la composition tinctoriale, et encore plus preferentiellement entre 5 et 

10 30 % en poids environ. 

La composition tinctoriale peut egalement renfermer divers 
adjuvants utilises classiquement dans les compositions pour la teinture des 
cheveux, tels que des agents tensio-actifs anioniques, cationiques, non- 
ioniques, amphoteres, zwitterioniques ou leurs melanges, des polymeres 

15 anioniques, cationiques, non-ioniques, amphoteres, zwitterioniques ou leurs 
melanges, des agents epaississants mineraux ou organiques, et en particulier 
les epaississants associatifs polymeres anioniques, cationiques, non ioniques 
et amphoteres, des agents antioxydants, des agents de penetration, des 
agents sequestrants, des parfums, des tampons, des agents dispersants, des 

20 agents de conditionnement tels que par exemple des silicones volatiles ou non 
volatiles, modifiees ou non modifiees, des agents filmogenes, des ceramides, 
des agents conservateurs, des agents opacifiants. 

Les adjuvants ci dessus sont en general presents en quantite 
comprise pour chacun d'eux entre 0,01 et 20 % en poids par rapport au poids 

25 de la composition. 

Bien entendu, I'homme de I'art veillera a choisir ce ou ces eventuels 
composes complementaires de maniere telle que les proprietes avantageuses 
attachees intrinsequement a la composition de teinture d'oxydation conforme 
a Pinvention ne soient pas, ou substantiellement pas, alterees par la ou les 

30 adjonctions envisagees. 

Le pH de la composition tinctoriale est generalement compris entre 
3 et 12 environ, et de preference entre 5 et 11 environ. II peut etre ajuste a la 
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valeur desiree au moyen d'agents acidifiants ou alcalinisants habituellement 
utilises en teinture des fibres keratiniques ou bien encore a I'aide de 
systemes tampons classiques. 

Parmi les agents acidifiants, on peut citer, a titre d'exemple, les 
5 acides miheraux ou organiques comme I'acide chlorhydrique, I'acide 
orthophosphorique, I'acide sulfurique, les acides carboxyliques comme I'acide 
acetique, I'acide tartrique, I'acide citrique, I'acide lactique, les acides 
sulfoniques. 

Parmi les agents alcalinisants on peut citer, a titre d'exemple, 
10 rammoniaque, les carbonates alcalins, les alcanolamines telles que les 
mono-, di- et triethanolamines ainsi que leurs derives, les hydroxydes de 
sodium ou de potassium et les composes de formule (II) suivante : 

r «\ 

N WN 

/ s 

R ° Rd (H) 

dans laquelle W est un reste propylene eventuellement substitue par un 
15 groupement hydroxyle ou un radical alkyle en d-C 4 ; R a , R b , R c et R d) 

identiques ou differents, representent un atome d'hydrogene, un radical afkyle 

en C1-C4 ou hydroxyalkyle en C1-C4. 

La composition tinctoriale finale peut se presenter sous des formes 

diverses, telles que sous forme de liquides, de cremes, de gels ou sous toute 
20 autre forme appropriee pour realiser une teinture des fibres keratiniques, et 

notamment des cheveux humains. 

Lorsque le compose capable de generer une solution apte a colorer 

les fibres keratiniques comprend une base d'oxydation, ia couleur est alors 

revelee a Taide d'un agent oxydant. 
26 Selon un . mode de realisation particulier, la composition est 

melangee, de preference au moment de i'empioi, a une composition 

contenant, dans un milieu approprie pour la teinture, au moins un agent 

oxydant, cet agent oxydant etant present en une quantite suffisante pour 

developper une coloration. Le melange obtenu est ensuite applique sur les 
30 fibres keratiniques. Apres un temps de pose de 3 a 50 minutes environ, de 
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preference 5 a 30 minutes environ, les fibres keratiniques sont rincees, 
lavees au shampooing, rincees a nouveau puis sechees. 

Les agents oxydants classiquement utilises pour la teinture 
d'oxydation des fibres keratiniques sont par exemple le peroxyde d'hydrogene, 
le peroxyde d'uree, les bromates de metaux alcalins, les persels tels que les 
perborates et persulfates, les peracides et les enzymes oxydases parmi 
lesquelles on peut citer les peroxydases, les oxydo-reductases a 2 electrons 
telles que les uricases et les oxygenases a 4 electrons comme les laccases. 
Le peroxyde d'hydrogene est particulierement prefere. 

La composition oxydante peut egalement renfermer divers adjuvants 
utilises classiquement dans les compositions pour la teinture des cheveux et 
tels que definis precedemment. 

La couleur peut etre revelee a pH acide, neutre ou alcalin. 

La composition prete a I'emploi qui est finalement appliquee sur les 
fibres keratiniques peut se presenter sous des formes diverses, telles que 
sous forme de liquides, de cremes, de gels ou sous toute autre forme 
appropriee pour realiser une teinture des fibres keratiniques, et notamment 
des cheveux humains. 

A titre cTexempIe, une poudre de Henne est placee dans une machine 
expresso du commerce Magimix Nespresso ® dans le recipient prevu pour 
recevoir un compose pulverulent. Ce compose pulverulent est ensuite traverse 
par la vapeur d'eau produite par la machine. On obtient ainsi une composition 
tinctoriale prete a etre appliquee sur les fibres keratiniques. 

Une composition pulverulente comprenant en melange equimolaire du 
4-amino-2-methyl phenol et du 1-methyl~2-hydroxy-4-aminobenzene est placee 
dans le recipient de meme machine expresso prevu pour recevoir une matiere 
pulverulente. Ce melange pulverulent est traverse par de la vapeur d'eau 
produite par la machine. La composition tinctoriale ainsi obtenue est mise en 
contact avec un agent oxydant tel que le peroxyde d'hydrogene avant application 
sur les fibres keratiniques. 
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REVEND1CATIONS 

1. Procede de preparation d'une composition tinctoriale pour la teinture 
des fibres keratiniques caracterise en ce qu'il comprend une etape de 

5 percolation de vapeur d'eau sous une pression d'au moins 3 bars au travers d'au 
moins un compose pulverulent capable de generer une solution apte a teindre 
les fibres keratiniques. 

2. Procede selon la revendication 1 dans lequel le compose capable de 
generer une solution apte a teindre les fibres keratiniques est choisie parmi les 

10 bases d'oxydation, les coupleurs ou les colorants directs. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2 dans lequel le compose 
capable de generer une solution apte a teindre les fibres keratiniques est une 
base d'oxydation choisie parmi les les paraphenylenediamines, les bis- 
phenylalkylenediamines, les para-aminophenols, les ortho-aminophenols, les 

15 bases heterocycliques et leurs sels d'addition. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3 dans 
lequel le compose capable de generer une solution apte a teindre les fibres 
keratiniques est un coupleur choisi parmi les metaphenylenediamines, les m§ta- 
aminophenols, les metadiphenols, les coupleurs naphtaleniques, les coupleurs 

20 heterocycliques et leurs sels d'addition. 

5. Procede selon Tune quelconque des revenications 1 a 3 dans lequel 
le compose capable de generer une solution apte a teindre les fibres 
keratiniques est un colorant direct choisi parmi les colorants nitres de la serie 
benzenique, les colorants directs azoTques, les colorants directs methiniques, 

25 ces colorants directs pouvant etre de nature non ionique, anionique ou 
cationique. 

6. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 5 dans 
lequel le compose capable de generer une solution apte a teindre les fibres 
keratiniques est issu d'une espece vegetale ou animale. 

30 7. Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes 

dans lequel I'etape de percolation est mise en oeuvre avec de la vapeur d'eau 
sous pression d'au moins 10 bars. 
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8. Procede de teinture des fibres keratiniques en ce qu'on prepare une 
composition tinctoriale selon le procede defini selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 7 et qu'on applique cette composition sur les fibres 
keratiniques pendant une temps suffisant pour developper la coloration desiree. 
5 9. Dispositif de conditionnement d'un compose capable de generer une 

solution apte a teindre les fibres keratiniques comprenant un logement ferme 
delimite par au moins une paroi au moins en partie permeable a de la vapeur 
d'eau sous pression d'au moins 3 bars. 

10. Dispositif selon la revendication 9 dans lequel le logement est 
10 delimite par deux feuilles scellees. 

11. Dispositif selon la revendication 9 dans lequel le logement est 
delimite par une barquette fermee par un couvercle. 
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8. Procede de teinture des fibres keratiniques en ce qu'on prepare une 
composition tinctoriale selon le procede defini selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 7 et qu'on applique cette composition sur les fibres 
keratiniques pendant un temps suffisant pour developper la coloration desiree. 
5 9. Dispositif de conditionnement d'un compose capable de generer une 

solution apte a teindre les fibres keratiniques comprenant un logement ferme 
delimite par au moins une paroi au moins en partie permeable a de la vapeur 
d'eau sous pression d'au moins 3 bars, le logement contenant au moins un 
compose pulverulent capable de generer une solution apte a teindre les fibres 
10 keratiniques. 

10. Dispositif selon la revendication 9 dans lequel le logement est 
delimite par deux feuilles scellees. 

11. Dispositif selon la revendication 9 dans lequel le logement est 
delimite par une barquette fermee par un couvercle. 



